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Shaped cellulosic bodies and especially cellulosic fibers or filaments are produced by precipitatinq 
cellulose from a solution containing cellulose and NMMO. To allow elevated concentrations of NMMO ii 
the precipitating bath without detriment to the properties of the fibers or filaments produced the 
temperature of the precipitating bath is held at most at 0 DEG C. 
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(54) VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON CELLULOSEFORMKdRPERN 

(57) Zur Herstellung von Cellulosefonnkbrpern aus einer 
Losung von Cellulose in N-Methylnrarpholin-N-oxid (NMO) 
und Wasser wird die Losung geformt und anschlieflend die 
Cellulose in einem Fallbad, das Wasser und NMC ent- 
halt, ausgefallt. ErfindungsgemaQ betragt die Tempera- 

tur des Fallbades hochstens 0° C; dadurch karm die 
Ntt-O-Konzentration im Fa 1 load erhoht werden, ohne die 
Eigenschaften der hergestellten Cellulosefonnkbrper zu 
verschlechtern . 
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Die vorliegende Erfindung betrifit ein Verfahren zur Herstellung von CelluloseformkOrpern aus einer LCsung 
von Cellulose in N-Methy lmoipholin-N-oxid (NMMO) und Wasser, bei dem die LOsung geformt and anschlieBend 
die Cellulose in einem F&Ilbad, das Wasser und NMMO enthait, ausgeffcllt wird. 

Es ist z. B. aus der US-PS 4 1% 282 bekannt, eine LOsung von Cellulose in N-Methylmorpholin-N-oxid (im 
folgenden mit NMMO abgekiiizl) und Wasser herzustellen. CelluloselGsungen werden z. B. zur Herstellung von 
Cellulosefasern oder anderen Fbrmkttrpern auf Cellulosebasis benOtigt Zu diesem Zweck wind die Lfisung durch 
Spinndusen in ein Fall bad extrudiert Die Verwendung eines Gemisches von NMMO und Wasser als Ldsungsmittel 
bat verschiedene Vortefle; vor allem ist hervorzuheben, dafi ein (nahezu) geschlossener LOsungsmitteDcreislauf 
mflglich ist, sodafi die Umweltbelastung sehr gering gehalten werden kann. 

Beim NMMO-PtozeB wird die in NMMO und Wasser gelOste Cellulose in einem NMMO-haltigen Fallbad 
koaguliert Die Faser wild dann gewaschen, das Waschwasser in das Fallbad ruckgefOhrt und das Fallbad wild 
eingedampft Das Destillat wird zum Waschen der Faser verwendet (s. o.), und das NMMO-Konzentrat wird 
wiederum zur emeuten LOsungsherstellung verwendet 

1m Fflllbad war die NMMO-Konzentration bisher auf ca 20 % bis 25 % hmitiert,dabei hOheren Konzentrationen 
die textflmechanischen Eigenschaften derFaser beeintr&chtigt wurden. Es ware jedoch wiinschenswert, die NMMO- 
Konzentration im Fallbad zu heben, um anschlieBend weniger Wasser aus dem Fallbad verdampfen zu miissen. 

Es ist sorait Aufgabe der vorliegenden Erfindung, das Verfahren der eingangs genannten Art so auszugestalten, 
daB auch bei hohen NMMO-Konzentrationen im Fallbad guie Fasercigenschaften erhalten werden. Diese Aufgabe 
wird erfindungsgemaB dadurch gelftst, daB die Temperatur des FMlbades hbchstens 0 °C betnlgt. 

Uberraschenderweise wurde namlich gefunden, daB man NMMO-Konzentrationen bis iiber 40 % im Fallbad 
anwenden kann.wenn man die Failbadtemperatur auf unter 0 °C herabsetzt 

Anhand der folgenden Beispiele wird die Erfindung mit dem Stand der Technik verglichen, um die oben 
aufgestellten Behauptungen zu untermauern. 

Beispiele 1 bis 6: 

2276 g Zellstoff (Feststoff- oder Trockengehalt 94 %, DP 750 [DP = Durchschniuspolymerisationsgradj, 
alpha = 98 %) und 0,02 % Gallussaurepropylester werden in 26139 g 60 %-iger waBriger N-Methylmorpholin-N- 
oxid -LOsung suspendiert; danach wird wahrend 2 Stunden bei 100 °C und einem Vakuum von 50 bis 300 rabar 
9415 g Wasser abdestilliert Die dabei en tstandene SpinnlCsung hatte folgendeZusammensetzung: Cellulose: 10%, 
Wassen 12 %,NMMO: 78 %. Sie wurde durch eine Duse mit 589 LCchem (Dusenlochdurchmesser 130 pm) gepreBt 
Die Spinn temperatur betrug dabei 75 °C. Die entstandenen Fasem wurden - nach Verstreckung in einem Luftspalt 
- in einem NMMO-haltigen Fallbad ausgefallL Der Titer, die NMMO-Konzentration im Fallbad und die Temperatur 
des FaUbades sind fur die einzelnen Beispiele in Tabelle 1 angegeben; aus dieser Tabelle sind auch die sich jeweils 
ergebenden Fasereigenschaften zu entnehmen. Dabei bedeutet 

FFk Faserfesugkeit (konditioniert) 
FDk Faswdehnung (konditioniert) 
SF Schlingenfestigkeit 
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1,62 
1,65 
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15 
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14 
0 

-2,1 
-1,3 



47,8 

46,4 
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18,1 
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Beispiele 1 und 2 enisprechen dem Stand der Technik; es wird im Fallbad reines Wasser (Beispiel l)bzw. Wasser 
mitca. 20 % NMMO (Beispiel 2) verwendet; dieFaHbadtemperaturen sindrelativ hoch (15 bzw. 1 1 °Q.Die in diesen 
FaBbadern ausgefttBten Cellulosefasem haben befiriedigende Eigenschaften, Bei Beispiel 3 wurde versucht, die 
NMMOKonzentration im Fallbad auf 40 % anzuheben; dadurcb werden die Fasereigenschaften aber deutlich 
schlechter. Beispiele 4 bis 6 sind erfmdungsgeroaBe Beispiele, das beiBt die Teraperaturen betragen hOchstens 0 °C. 
Wie man sieht, wiikt sich bei diesen Temperatmen eine Erhtfhung der NMMOKonzentration im Fallbad wesentHch 
wenigex auf die Fasereigenschaften aus; so ist z. B. die Faser nach Beispiel 5 durchaus gleichwertig mit der nach 
Beispiel 1. 
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Verfahren zur HersteHung von CeUuloseformkOrpern aus einer LOsung von Cellulose in N-Meihylmorpholin-N- 
oxid (NMMO) und Wasser, bei dem die LOsung gefonn t und anschlieBend die Cellulose in einem Fallbad, das Wasser 
und NMMO emhait, ausgefBllt wird, dadurcb gekennzeichnet, daB die Temperatur des FSllbades hOchstens 0 °C 
betrSgL 
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